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Verfahren zur enzymatischen Spaltung von Olen und Fetten 



Die Erfindung betriffi die enzymalischa Spaltung natiyex Ole und Fete, <Lh. der Triglyw 
ride der Ole and Fette, mit Wasser in Glycerin und Fettsauien. 



Diese Ait der Spaltung ist seit langem bekannt und bietet gegentiber der in der Industrie 
hauptsfichlich eingesetzten Druckspaltung betrachtliclie grundsfitdiclie Vorteile. So team 
die enzyniatische Spaltung bei Nonnaldruck und Qe nach Enzym und Ol bzwJFett) selbst ■ 
bei Raumteraperatur durchgefuhrt weiden. Seit langem ist audi bekannt, daB dieser Weg 
der Fettspaltuag der schonendste ist Durch die Fortschritte bei der industriellen Biotechno- 
logie sind auch fur die Spaltung geeignete Enzyme verfugbar. Sie werden zJ5. in zahbei- 
chen Waschmitteln eingesetzt Hauptsachli ch wegen des hohen Enzymverbraucbs, der sehr 
langen Spaltzeiten und hieraus resiiltierender mangelnder. WirtschafUichkeit hatsich-.- • . 
dennoch die enzymatische Spaltung groBtecbnisch bisher nicht gegen die Druckspaltung 
durchgesetzt 

Die Hauptprobleme, die inzwischen bei den zahlreichen Versuchen der Absenkung des 
Enzymverbrauchs aufgetreten sind, sind aus den folgenden Ver5ilentlichxmgen -ersichtJich: 
''Continuous Use of Lipases in Fat Hydrolysis", M. BUhler and Chr. Wandrey, Fat Science 
Technology 89/ Dez. 87, Seiten 598 bis 605; "En^ymatische Fettspaltung'\ M BUhler and 
Chr. Wandrey, Fett Wissenschafl Technologic 89 /Nr.4 / 1987, Seiten 156 bis 164; und 
"Oleochemicals by Biochemical Reactions M. BtShler and Chr. Wandrey, Fat Science 
Technology 94 / Nr. 3 / 1 992, Seiten 82 bis 94. 

lii diesen VerofientUchragen ist die enzymatische Ol- bzw, FettspaKung tmter Verwendung 
von Enzymen, sogenannten Lipasea, beschrieben, die als Biokatalysatoren auf ein Was- 
ser/Ol Gemisch eiawixketL Dabei wild das Ol/Fett in Glycerin und fteie Fettsauren gespal- 
ten. Das Glycerin wandeit dabei in die Wasseipbase, die organische Phase reiohert sich 
mehr und mehr an fteien Fettsauren an, bis letztlich ledigjich fieie Fettsauren als organi- 
sche Phase veAleiben. 
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Allerdings nimmt die Aktivitat des eingesetzten Enzyms, weitgehend uuabhEngig von der 
Menge an katalytisch umgesetztem Prodnkt, im Verlaufe der Zeit ab. Diese Abnahme kann 
zwar durca Nachdosieruug kompensiert werden, em zeitabhSngig variierender Enzymver- 
brauch ist jedoch nicht vermeidbar. in Verlaufe der Spaltreakticra nimmt die Reaktionsge- 
schwradigkeit burner starker ab und der Enzymverbraucb nimmt damit zu. Dies liegt daran, 
daB die enzymalische katarysiette Hydrolyse eine Gleicbgewichtsreaktion. ist Mit zuneh-- " 
mender Konzenteation an Glycerin in der Wasserphase und Fettsaure in der organischen 
Phase wird die Reakticmsgeschwmdigkeit verlangsamt, urn sich letzflich asymptotisch der 
Gleichgewchtskonzentration zunahem. Pie anzostrebenden Spaltgrade nahe 100 % lassen 
sich daher nur nach sehr langer Reaktionszeit reahsieren. Diese lange Reaktionszeit hat 
zwangsweise einen hohen Aktivitatsverlust an Enzym zur Folge. Die Reaktionszeit lSDt 
sich zwar durch Absenkung der Glycerinkonzentration in der Wasserphase verkurzen. Dies 
hat jedoch zur Folge, daB das gewonnene Spaltglycerin inniedriger Konzentration anfiUt 
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mit der Wasserphase ausgeschleust wird md nicht meder eingesetzt :*radeu kann,, ... 



ml 



Die enzymatbche Spaltreaktion findet an der Phasengrenze zwischen organischer und 
wassriger Phase statt, wobei lediglich das in der Phasengrenze vorbandene Enzym. und die 
an der Phasengrenze vorhandenen Triglyceride spaltwirksam sind. Mit zunehmendem 
Spattgrad nimmt die Belegungsdicbte an der IliaiOTgrenze,an^ycer^ 
Fettsloren im Vergleich zu fteien Fettsauren ab, so daB die Reaktion verlangsamt wird, 
Zwar kann durch VergiflBeruog derPhasengrenzfl&ehe die Reakfionsgcschwindigkeit 
beschleuuigt warden, dies verlangt jedoch, die Enzymmenge zu erhohen, damit die 
Belegungsdichte an Enzym an der Grenzflache gleich bleibt. Die Emohung der ReaM- 
onsgeschwindigkeit durch Zugabs von Enzym ist allerdings begrenzL t)ber einem Bele- 
gungsdichtemaximum wirken weitere Zugaben an Enzym nicht mehr reaktionsbeschleuui- 
gend. Der Enzymverbiaoch wird hiexdUTch allerdings spurbar erirfht, so daB eine opthnale 
Einstellung der Enzymmenge und GroBe der Phasengtenzflache nicbt einfech zu erzielen 
ist. 

Bei der Trennung der organischen Fettsaurephase und der Wasserphase werden femer 
zwangsweise nicht wieder verwendbare Enzymmengen ausgeschlenst und der Wiederver- 
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wendnng entzogeiL Zwar kann die Reaktiorageschwindigkeit dutch Erhohung Phasea- 
grenzflache (dutch intensive Durchmischung der organischen und wSssrigen Phase) und 
der Enzymmenge erhShl werden, die Fhasenabtrennung, ROckgewinnung tmd Wiederver- 
wendung des Enzyms werden dadurch jedoch erschwert. 



In den. genannten Verdfientlichiongeii erfolgt die enzymatische Spaltreaktion im Gegen- 
strom von Wasser und zu spalteadem Ol mehrstufig und kontinuierlich. Bei der Trennung 
der Glycerin haltigen wassrigen Phase und der die abgespaltenen freien Fettsauxen enthal- 
tendea organische Phase eutsteht eine Zwischenschicht Diese eirfhalt den groBten Anteil 
an Enzym- Um dieses Enzym fiir den ProzeB zu eihalten und den Enzymverbrauch zu 
verringem, wild gemSB der obigen VeroHentlidtmng "Continuous Use of Lipases in Fat 
Hydrolysis 11 fblgendermaBen vorgegangen; Ol wild in einem ersten Riihr-Reaktor 
kontinuierlich gespalterL Das Reaktionspxodubt, das neben fteien Fettsauien-'Wasser, 
CHyceriiL und Mono- und Diglyceride, ungespdtenes01soweEn2^enthall; wild in eine 
Vollmantel-Tellerzentrifuge gegeben, Diese wird so eingesteUt, daB die Zwischenschicht 
" zwischen wgssriger Glycerinphase und organischer Phase nrit der organischen Fhase-apsge^- — 
tragen -wird. Die die Zwischenschicht enhaltende organische Phase wird einem zweiten 
Riihr-Reaktor zugefuhrt, dem ferner eine ftische Wasser/Enzymmischxmg zugefQbit wird'. 
Das Rsaktionspiodukt des zweiten Reaktors wild wiedenun einer- Volhnantel^TeHerzentri- . . 
fuge zugefiihrt, die allerdings nun so eingestellt wird, daB die Zwischenschicht mit der 
gtycerinbaltigen wassrigen Phase und die entstehenden fieien Fettsauren-obne Emulsions- • , : - ■ - ■ 
Zwischenschicht ausgcschleust werden. Die w5ssrige Phase wird in den ersten Reaktor 
zurtlckgeleitet, so daB doit die in der EmuJsions-Zwischenschicht enthaltenan Enzym- 
mengen dem ProzeB emeut zugefuhrt werden. Der ixn zweiten Reaktor erzielte Spaltgiad 
betrfigt bis zu 98%, so daB die Ausbeute an fieien FettsSnren nach Destination des End- . 
Reaktionspodukts nach dem zweiten Reaktor beachtlich ist Allerdings ist auch bei dieser 
Reaktionsfubrung immer noch lcein zur groBtechnisch betriebenen Druckspaltung konkur- - 
iger ProzeB mOglich, 



Der vorliegendenErfindung liegt die Aufgabe zugrunde, das Verfahren groBtechnisch 
reniabel zu macheru 
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Diese Aufgabe wird durch jeden der uuabhangigen Aiispruche gelfist VorteHhafte Weiter- 
bildungen sind in den Unteranspritehen definiert Die erfindungsgemaBen Merkmale 
erbringen kurze Reaktionszeitan und einen veningerten Enzymverbrauch. 

Bei den unrfnigreichen Venrudien zur Losung dieser Aufgabe emrittelten die Erfinder der 
voriiegenden Anmeldung, daB von der in den oben erw&nten VerSflentlichungen aufge- 
zeigten Verfthrensweise grandsatzlich in mebrfacher Hinaicht abgewichen werden muB. 



So -wild nach einem Losungsaspekt der voriiegenden Erfindung davon abgegangen, bereits 
nut der enzymatischen Spaltung die gewunschte Ausbeute der fteien Fettsauren dadurch zu 
bewerJcstelligen, daB die enzymaflsche Spaltung bis zu einem hohen Spalujiad betrieben 
wird. Stattdessen wild die enzymatische Spaltung in der voriiegenden Erfindung nur bis zu 
einem verglefcfasweise geringen Spaltgrad betrieben, und zwar bis zu einem Spaltgrad, bei 
dem noch. keine nennenswerte Verlangsamung des Prozesses staftfindeL Ein solcher Spalt- 
grad Hegtin der Regel zwischen etwa 80% bis 90% und damit unter dea Spaltgradwerten, 
die-man bislangals unerlaBlich f&r einen konmierzteEanwendbai^Prp^eB.angesebenJiat 
Aus der vom Enzym' befteiten, oiganischen, Fettsaure haltigen Phase werden die fteien 
Fettsauren abgetrenut und der dienoch glyceridiscb gebundenenFettsajiren entnaltende . 
Rest wird zuruclcgefSmt und mit ftischem, zu spaltendem OlodetFeltvermiscbtTOd . 
enzymatisch nacngespalten. 



Betteibt man die enzymatische Fettspaltung lediglich bis zu einem Spaltgrad von etwa 
80%, so ist dies in aehr kuizer Zeit mSglich. Entfemt man anschlieBend aus einem derait 
teflgespaltenen 01 oder Fett die fteien Fettsauren und ffihrt die glyceridisch gebundenen 
Fettsluren in die Spaltung zurflck, so liBt sich der Enzymverbiauch .drasdsch veningem, 
ohne aufeine vollstandige Spaltung des Ols verzichten zu mttssen. Der enzymatische 
SpattprozeB gelangt nicbt in den kritischen Bereich, hi dem die Reaktionsgeschwiadigkeit 
dutch mangelnde Verfugbarkeit von glyceridischen Fettsauren an der Grenzphase deutlich 
veriangsamt vdrd. 

Zur Abtrenming der fteien Fettsanrai aus dem teilgespaitenen Ausgangsprodukt der 
enzymatischen Spaltung wird voizugsweise die VakuumdestfllatiOTi angewandi, und swar 
bevoxzugt due sdwnende Kuizw^gdestaiation. Bei Fetten und Olen mit einem Ketten- 
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zuruckgefuhrt wird. 

Alternate zur deslMativeii Abtreniiung der frrienFetteluren^eme adsorptive 
Trennung (zJS. Sauleachromatograpbie) ringesetetwerdea. 

Vorteilhaft werden zur de^atrven Av*schleusung der gebildeten fteien FettsSuen durch 
VakuumdentilM.n Vakuum-Dunnfilm-Verda^fer wie FallfilmvardBuq.fer oder Kun> 

vrcgdestfflen eingesdzt, da diese DesOtetioiBte^ ^ 
iHtionstechnik schonender sind und vor aUezn kortfmuieriich betrieben werden kJtana. 
Zudem verlangen diese Destillaticmstechiiiken ohnebin eiuen flussigen Bestriicksta 

^bis^datmdexrf^ - * 

chem Vorteil, wenn erfurdungsgemaB einReaktionsprodukt rnitnoch relativ germgem 
Spaltgrad zHgerohrt wird. Vor der HttdSbxong des aus derD^stille ablaufendea Sumpfes. . 
werden bevotzugt durcb bekatmte chexmsc^yBikaU^he Matoatanen, wie iB. Entwach- 
sea, Winteriaieren and Bleichen, Waease oder audere unerwOnschte Beglefctoffe ausge- 
sebleust, die sich sonstbei der Rfickfuhtung anreichem warden. 

D^h die obigen Maflnabmen konnte z3. bei dex Spaltung von ffigh-OLdc-Sonnenbba- 
meQ 6l die Realctionsz.it drastisch vexkitet warden, die sonst erfbrderlicn gewesen ware, 
um bei der enzymatischen Spaltung einen Spaltgrad von 98 % zu exreichen. Darflber bmaus 
fSbrte der fiflhzeitige Abbmch der enzymatiscben Spaltung aucb dazu, dafi die Eazymver- 
luste die aufdie zeitliche Aktbritatsabaahme des Eazyms zurlickgehen, ******* stark 
auf eken Bruchteil des Verlustes gesenkt warden, der bei einem Arbeiten bfe zum Spalt- 
grad von 98% auigetteten ware. Somit istdasderart au S gebfldet e Verfinren der enzymatr- 
S chen FettspaJtung der Drucfopaltung kostemnaBig Oberlegen. Hierxnit bietet das Verfabren 



von 



21/03 f Gl DO 15:02 FAX 




69 71034935 



LIPPERT H*MsL 




6 



nach dem Gegenstand des Anspruchs 1 erstmalig die MSgKchkeit, die enzymatische Spai« 

* 

tung sogar rait Vorteil afternstiv zur bisheiigen Druckspaltung in der industrieilen Anwen- 
dung einzusetzen. 



und der Enzynrverbrauch dadurch erheblich verbessert werden, daB f&r zur Trennung von 
schwerer wassriger Phase und leichter, die abgetrennton Fetteauren enthaltender organ)- 



Phase nennenswerte Mengen enzymhaltlger Phasengrenzemukion enthallen, sondem sich 
diese im Separator im Bereicb der im Tellerpaket iiegenden Trennzone anreichem. Dies 
stellt eine insofem ungewohnliohe Einstellung dar, als daB man auch bei selbstaustragen- 
den Separatoren, den sogenannten selbst entscKLammenden Separatoren, iiblicherweise 
geiade vermeidet, daB sich bei einer Hiisaig/FlOssi^haseDtremiang grofiere Mengen einer 
sich bildenden Zwischenschicht im Tellerpaket ansammeln. Stattdessen sorgt man iin . 
allgemeiheii dafiir,' daB diese'Zwischenschichl mdglichst geringausfSUt und in der nicht 
primar zu gewinnenden Phase nut ausgeschleust wird. So wurde im ubiigen prinzipiell 
auch in der obigen Veroflfentlichung vorgegangeo, in der die Zwischenschicht hinter der 
zweiten kontimrierlich aibeitenden Mantelzentrifuge mil der wassrigen Phase ausge- 
schleust wurde und zum ersten Reaktor zurQckgeleitet wurde. 

Die erfindungagemaB im Tellerpaket des Separators angesaramelte emiilsionsartige 
Zwischenschicht -wird diskontiimierlich durch periodische Vollentleerungen der Trommel 

* 

ausgetragen und die ausgetragene, Exizym enthaltende Zwischenschicht wird wieder- 
verwendet, Dabei ist es zweckmSBig, die Trommelentleenmg immer dann voizunehmen, 
wenn die ausgeschleuste organische Phase begirmt, aich mat ausgeschleuster Zwischen- 
schicht einzirtriibeiL Die Taisache, daB bei der Vollentleerung auch wassrige Phase und 
organische Phase mit ausgetragen wexdei^ ist nicht nachteilig, da sSmtliche Phasen (lurch 
RUckfuhrung in den Reaktor wiederverwendet werden. 

■ 

Auf diese Weise werdcn weder Hbar die schwere, wSssrige Phase uoch fiber die leichte, 
organische fettsaurehaltige Phase wSbrend des Trennprozcsses nsnnenswerte En^ym- 
mengen.ausgeschleust und verloren. Der weitaus groBte Teil der Enzynxnnenge kumuliert 



Nachei 




scher Phase ein selbstaustiagender Separator (selbstaustragende Zentrifuge mit Tellerpaket) 
eingesetzt wird, der so eingestellt wird, dafi weder die organische Phase noch die wMssrige 
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im Tellerpaket des Separators und kann dutch die diskontinuierlich durchgefuhrte Teil- 
bzw. Vollentleerung zurftckgewonnen und exheut veiwendet werden. Statt einer Vollent- 
leerung sind auch TeilentLeerungen acrwendbar, die allerdings so eiu^ustellen sind, daB die 
Zwischenschicht mdglichst vollstandig ausgeschleust wird. 

Auf die dargelegte Weiss lassen sich die Verluste an wit der wassrigen Phase imd organi- 
schen Phase ausgetragenem Enzyiu drastisch senken. hn Vergleich zum zeitabhangigen 
Enzymverbrauch (Enzymalterung) sand die Ausschleiisungsverluste bei dieser erfiadungs- 
gemaBen Verfahrensweise sehr gering. 



Eine technisch interessante Erganzung der Eifindimg zur weiteren Herabsetzung eines- - 
Enzymverlustes in der abgetrennlen orgamschen Phase besteht in der Veiwendung eines 
zusatzlichen selbstaustragenden Polierseparators. Dieser zusatzliche Separator wird 
unmittelbar hinter dem Separator der einzigen oder letzten Spaltstufe vorgesehen und 
erhalt von diesem die ansgeschl euste organische Phase. Es handelt sich bei diesem 
zusatzlichen Separator vorzugsweiss am eine selbstaustragende.Zentdfuge. mit^FeUerpakeV 
die so eingestellt wird, daB sich die sedimentierenden Feststoffe, d Jl hier die Enzyme, und 
die noch abschleudefbaren Reste an wassriger Phase an der Trommelwand abscheiden. Die 
so abgeschleuderten Enzymmengen werden dann wiederum diskqn^^ 
und in den SpaltprozeB zurUckgeflihrt. 

Vorteilhaft laBt sich vor allem bei Verwendung eines selbstaustragenden Separators zur 
Abhennung der fettsSuxehaltigen organischen Phase die Spaltreaktion in Scblaufenreak- 
toren diskontinuierlich, oder mit anderaa Worten, absatz- oder batchweise durchfuhren und 
nicht kontinuieriich und in Durchlau&eaktoren, wie in den genannten VerSffentlichungen. 
So wird z.B. ein Reaktor mit Ol befullt, wobei dessen Schlanfe fur die Umwalzung des 
Reaktorinhalte aus Ol bzw. Fett, Wasser und Enzym nicht aktfv isL Ein weiterex Reaktor 
fiihrt gleichzeitig die Spaltreaktion durch mit aktrver Schlaufe und ein dritter Reaktor wird 
wahrend dieser Zeit liber einen selbstaustragenden Separator abgefehren, wobei das 
Reaktionsgemisch in wassrige Glycerin haltige Phase, organische Phase mit abgetrennten 
Fettsauren und enzymhaltige Emulsionsgrenzphase, die sich als Zwischensohicht bildet, 
getrennt wird. Die Emulsionsgraizphase wird von Zeit zu Zeit diskontinuierlich aus dem 
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Separator ausgetragen, durch Versetzen mit fiischem Enzym nacbgescharft und dem 
Reaktor wieder zugefuhrt 



Die Spaltreaktion kann so auF sehr hohem Enzymniveau gefahren werden, da durch die 
Umwalzung und die in den UmwHlzpnmpen zur Wirkung krawnendea Scherfelder des 
SchlaufeDxeaktorbetriebs eine auBerordentlich grofle FhasengrenzflSche entsfeht. Wenn 
entsprechend dem ersten Aspekt der vorliegenden Erfindung ledigtich z,B- nur ein 80 bis 
90%iger Spaltgrad erzielt werden soil, kann zudem die zugef&hite Wassennenge wesent- 
lich vemngert werden und eine wSssrige Phase mit wesentlich erhohter Glycerinkonzen- 
tration gewonnen werden, als dies zavor moglich war- Selbst bei titer 30 % Glycerin in der 
ausgeschleusten wassrigen Phase fmdet in diesem Fall kerne nennenswerte Verlangerung 
der Reakfionszeit statt Derartig hohe CHycerinkonzenlxationen hatte man hislang nicht fur 
praktikabel gehalten. 



An dieser Stelle sei darauf hingewiesen, daB es durch die Betriebsweise nach diesem 

• dritten Aspekt der vorliegenden Erfindung gelang, entgegen dem aufgezeigten Sjajid der^. V v7 h ... M 

Technik in einem kurzen Zeitrahmen von nut einer Stunde bererts einen Spaltgrad von bis 
zu 93% zu erzielen. Auch bier laBt sich noch obne weiteres eine einstufige Kurzwegde- 

stillation gemaB dem ersten Aspekt der vorliegenden Qpndxmg-durdxfubren. Bei einem — 

Spaltgrad von 95% odejr mehr ware dies allerdings aus den oben bereits erwahnten GrGn- 
den sehr erschwert. - - 

Dadurch, daS er5ndvmgsgemaJ3 gemaB Anspiuch 1 bei der Destination der nicht abde- 
stfllierte Rest oder Sumpf in die Spaltung zurtSckgefiibrt ward, wird das Material voll- 
standig umgesetzt, ohne, wie sonst ublich, mehrere Destillationsstyfen.oder andere 
Abtrennstufen fur die Fettsfiuren hintereinander zu schalten. 

■ 

Besonders voiteilhaJft laBt sich die erfindungsgemSBe dlskontinuieriiche Spaltreaktion mit 
Umwalzreaktoren mehrstufig, z»B. in zwei Stofen durchfiibxen, dhl mit zwei Fettspaltungs- 
stufen. Pabei wird bevoizugt ca. zwei Drittel der Spaffleistung in der ersten Stufe erzielt, in 
der die wassrig© Glycerin, haltige Phase der zweiten Stufe als Wasserphase eingesetzt wird, 
und ein Drittel der erwiinschten Spaltung wird in der zweiten Stufe durchgefuhrt, der als 
Wasserphase Frischwasser zugefuhrt wird. Auf diese Weise lassen sich auch Spaltgrade 
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von mehr als 90 % erzielen, ohne die Reaktionszeit nennensweit zuverlaugero. Beide 
Stufen haben dabei eine eigene KreislaiifiEuhTung des batchweise, in intervallen ansgetrage- 
nen Enzyms, wie wetter oben erwahnt- Das in denjeweiligen Prorossstufen kreislauige- 
fuhrte Enzym wird hauptsachlich zur Kompensation der Enzymalterung mit fnschem 
Enzym nachgeseharft. Die Verluste durch Ausschleusen mit der wgssrigen und oig^nischen 
Phase fallen exfindungsgemfiB jedoch nicht ins Gewicht 

Besondeis vorteilhafi vedsuft der SpaltprozeB, wenn man alle drei erfindungsgemaBen 
LOsungsaspekte kombiniert, die aber bereits jeweils fiir rich allein die gestellte Aufgabe 
losen. Durch die Kombination konnte die Reaktionszeit fur eine vollstSndige Umsetzung 
ohne weitere ProzeBoptiinierung unter zwei Stuuden gedriickt werden und der Verbrauch 
an Enzym konnte au£ 0,02 Gew.% bezogen auf das eingesetzte Ol reduziert werden. Dieser 
Wert konnte durch den Einsatz des nachgeschalteten Poliersepaiators weiter gesenkt wer- 
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Das eifinduog^gem^e Verfahren dCT 

groBtechnischer Anwendung der Hochdruckspaltung ubeilegen: die Enzymverbrauchsko- 
sten liegen detfdich unter den Abschreibungskosten fur dsn Imrestitioi^eliraiifwand einer 

Druckspaltung^ -di& Enzymspaltung liefert qualitativ eutecMedenhochweitigei^J^ 

dex Eneigieverbrauch ist deuflich niedriger und das Verfahren ist sicherheitstechnisch 
unproblematiscb* Die Itadnkte sindinsbesondere 

der geringen Temperaturbelastung weniger Nebenprodukte aufweisen (Zersetzungspro- 
dukte und Undageningsprodukte, wie sie z.B- bei Olen mit ungesaltigten FettsSuren 
auftreten). Mit den erfindungsgemaBen Merkroalen karm das Material allein durch die 
enzymarische Spaltung ohne Nachschaltung einer Druckspaltung vollstSndig gespalten . 
werden. 

Bevorzugt werden erfindungsgemaB wie in den obigen Veroffentlichiingen unspezifische 
oder Mischungen aus unspezifischen und spezifiscben Lipasen als Enzyme eingesetzt. Ein 
geeignetes Enzym ist im Ausflihrungsbeispiel angegeben. 



Altemativ kann man den erfindungsgemaBen ProzeB nach jedem der Losuugsaspekte auch 
nur mit spezifischen Enzymen fahren und so gezielt z3- Monoglycerinoleat oder andere 
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Mono- Oder Diglyceride erzeugea In diesem Fall wird man versuchen, das Monogtycerino- 

■ 

leat im Rtickstand nach der Destination zu maxuniexen, was mit den erfmdungsgemaBen 
Merkmalen durchaus mogjich ist 

Das erfindungsgemSBe Verfahren nach. jedem der Aspekte ist audi dazu geeignet, die 
Mono-, Di- und Triglyceride zu spalten, die in den sogenannten Soap-Stocks axis der 
Alkali-Raffination von Speiseolen enthalten sind. Man kann so den Soap-Stock ohne 
vorhergehende Veiseifung des Nexitraloles quantitativ zu FettsHuren umseteen, Hierzu setzt 
man voizugsweise vor der Spaltnng dutch Zugabe von Saute die in den Seifen gebundenen 
Fettsauren ftei. 

Die Erfindung wird nun anhand eines bevorzugten AusfUhrungsbeispiels und der . 
beiliegenden Zeichungen erlautert, wobei 

• ■ « 

FIG. 1 eine schematische Darstellung eines Beispiels fHr einen industriellen Fzozess 



nach der Erfindung zeigt, und 
i --- jri ' l,% ^- • ■ ••■HG2bis-6 die bei:den verschiedenen ProzeJJstafen anflretenden Steiger^g^de^..^^ 



Jm Technikumsversrach wurd^ mit rohem umafiSniertem High^Oleic-Sonnenblumeadl — . 

gearbeiteL Wie zahlreicbe voraiisgehende Laborversuche zeigten, ist die Erfindung mit 



Bevoizugtwurde als wassrig© Phase eine Pufferiosuug aus Weichwasser (das frei von die 
Enzymreaktion behindemden Stofifen ist) und Natriumacetat eingesefzt Es sind jedoch. . . . 
auch andere Puffersalze wie Natrium- oder Kaliumsalze, Carbonate, Citrate oder Phosphate 
moglich, urn die AktivitSt des Enzyros zu beschleunigen. 

Die FIG. 1 zeigt eine erfindungsgemaBe Anordnung zur zweistufen Fettspaltung, die dazu 
geeignet ist, die aufgezeigten LOsungsaspekte zu realisieren, wobei ein Beispiel furm5gli- 
che Mengenstrome in einer industriellen Anlage angegeben sind. Es sind zwei Fettspal- 
tungsstufen 1 und 2 vorgesehan, die jeweils drei Reaktoren mit Xfaivmlzungsschlaufc 
umfassen. Die Reaktoren, werden, wie weiter oben bereits dargelegt, intemiittierend 



- Saurezahl des 




zeigen. 
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betrieben. Die jeweils fiir jeden der drei Reaktoren emer Stufe vorgesehene Unrwalzungs- 
schlaufie ist mit einer in der Zeichmmg angedeuteten Kreiselpumpe und mit einem vorge- 
Behalteten WSnneaustausdber realisiert Die Reafctoren besteien zJ3. aus Edelstahlbehal- 
tem mit Rfihrwerk. Femer ist fur jede Stufa ein Separator voigesehen, und zwar in Form 
dues selbstaustragenden Teller-Separators. 

Der Ausgang des Separators der zweiten Spaltstufe, aus dem die organische Phase mit den 
FettsSuren ausgeschlenst wird, ist mit einer Vakuum-Kurz^g-Destffle verbunden, in der 
eine KrazwegdestiUation zui Abtrennuog der freien FettsSuren erfolgt Das Ruckstands- 
produkt der Destination wird einem Kristallisator mil Ruhiwerk zugefuhrt, in dem eine 
Wachskristallisation erfblgt lai Anschlufi daran wird das RuckstandsoL, in dem Wachse 

■ 

und andere holier siedende BegleitBtoffe als Feststoflfe auskristalliBiett sind, fiber eine 
Pumpe in eine Filteroinrichtang eingebracht und dort von diesen Begleitstoffen befiert Das 

* • 

so gereinigte 01 wird dann zur Spaltung vor die erste Stufe zurQckgeleitet. 



Den Reaktoren-werdeneine Pufiferlosung; das zu ^altendefTii^yceiid^d^Bpzyro . »*• 
zugefuhrt Femer wild Enzym-L5sung beijeder interauttierend herbeigefiihiten Entleenmg 
der Separatoren gewonnen und zuruck in den gerade zu befiillenden Reakfor deis elben 

- Stufe geleitet, dern audrderjeweilige Separator zugeprdnetist: Somhbleibt das-Enzym 
mit gleichzeitig ausgeschleusten Anteilen an freien Fettsauren, noch nicht gespaltenen 

- Triglyceriden nsw; imifrrislanf einer Stufe: Hierdurch ist-v^hindert^dafl sich die -- - - 
Ausgangsprodukte nnterschiedBcher Qualitat der beiden Stufen^ieder teiftveise 
vemischen, Auch die Gefthr von RQckreaktionen ist Merdurch vemngert. SchKeBEch sei 
noch erwahnt, daB dem Separator der ersten Stufe GIycerin-L6sung ab die abgetxennte 
schwerere fliissige Phase entnommen wird und ^.Weiterverarbeitang bereit stebt - 



Im folgenden wird ein ProzeB nach dem erfindungsgemSBen Vexfehren mit alien drei 
LSsungsaspekten anhand der FIGUREN erlSutert 



Um die Betriebsphase zu erreichen, nvuB zunSchst eine Startphase gefahren werdeu, die 
jedoch noch nicht die opthnalan Grenzweite des erfindungsgemaBen Veifebrens einhalt 



21/08 '01 DO 15:04 FAX +49 69 71034935 LIPPERT HsMfcL FRANKFURT «w EPA MONCHEN 0019 

m m mm 

12 

I. 

1,1 Startphase 

lste Fettspaltune: (mit frischem Enzvml 

la eipem Reaktor der ersten Stufb werden 30.0 kg rohes, unraffiniertes High-Oleic Somen- 
hlumen5l 90 plus der Firma Dr, Frische GmbH, (mit einer Sauiezahl von 4, ennittelt durch 
Titration gegen alkalische Kalilauge nach DIN 53169 und DIN 53402), zusammen mit 7.0 
kg einer Puflerldsung vorgelegt, die aus einer mit 3-0 g Natriumacetai gepufierten 12 
Gew.%igen Glycerin-in-Wasser-LOsung besteht Die zugefiihrte Mischung aiis Ol und 
Puficrlosung wird unter ROhxen nut der Kreiselpumpe umgewalzt und auf 35-40°C tempe- 
rieit. Danach werden 30g des Enzyms aus "candida rugosa" (Lipase in Form eines gepul- • - 
vexten Feststoflfes von Meito Sangyo, Japan, 360000 U/g ) zugegeben. 

Der Verlauf der Spaltung wild mittels Messung der SSurezahl verfqlgt. Nach 50 Minuten 
betragt die wie oben duich Titration ermittelte SSurezahl gemaB FIG.2 135, entsprechend 
einem Spaltgrad von 68%. Dei Spaltgrad ergibt sich aus der dutch Titration annittelten 
Saurezahl (hier 135) dividieit durch die theoretisch beralmete Sanrezahl (etwa 199) des 

- - - aus demOl zu erwartendeiL Gemisches aus fieien FettstironTiJUidLBe^ . 

cbnng wird nun nicht mehr gerfihrt und nicht roahr umgewSLzt Etwa. 5 Minuten, nachdem 
sowohl dear RQhrer als auch die Umwalzpumpe abgesfellt wurden, wird die beruhigte 

~ — -Mischung -im Separator der ersten Stufe (selbstau^agende.TeUerrZoitrifuge SAl-OLder 

Finna Westfelia Separator AG) in eine organische, fettsauiehaltige Phase und eine wass- 
...... ... riga Glycerin-Phase getrerr^ 

und die Trommel der Zentrifuge alle 15 Mrnuten hydrauliscli vollstEndig entleeit wird. 

Als Entleerungprodukt fallen ca. 2 kg mit Enzym angeieicherte Emulsion an. Das Entlee- 
rungsprodukt enihalt das Enzym, welches sich in der EmulsionsscWcht zwischen der 
organischen Phase und der wassrigen Phase anreichert, und wird in den gerade zu 
befiillenden Reaktor der ersten Stufb geleitet. Die wassrige Phase ist mit dem aus der 
Spaltung entstandenen Glycerin auf ca. 36 Gew,% angereichert Die flussige organische 
Phase mit fieien Olsauren ist nahezu fiei von wSssriger Phase, entkalt nur geringe Rest- 
mengen an Enzym und ihre Saurezahl liegt aufgrund der Weiterspaltung wahrend der 
Fhasentrennung beim Abfehren des Beh&lters uber den Separator bei 142. 
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2. ) Startphase 

2te Fettspaltung: fmit fiischem Ei 

Die olsauiehaltige organische Phase der ersten Stufe wird in den gerade zu befullend* 
Reaktor der zweiten Fetlspaltung iiberfuhrt und hat nun nach Durchmischung am Eade der 
Nachreaktion eine Saurezahl von 145 (FIG3). In diesen Reaktor wdsn 7.0 kg einer fiisch 
angesdzten FufferlSsung ans Weichwasser und 3 g Natriumacetat und 30 g der obigen 
Lipase gegeben. 

Nach 60 min. betmgt die SSurezahl fiber 190, entspreohend einem Spaltgiad von fiber 95%. 
Die Mischung wild nun nicht mehi gerilhrt und nicht mehr umgewiilzt und mit dem 
Separator der zweiten Stufe unter den selbenBedingungen wie bei der ersten Stufe 
ausgetragen. Dabei laift auf der Seite der leichteren Phase eine klare mit OlsSure 
angereicherts organische Phase ab. Diese wird der Kurzweg-Destulation untarzogsn. 



Als schwere Phase wird mit der Zentrifege eine 12 Gew.%ige Glycerin-in-Wasser/Puf- 

.ferlSsung-abgetreiin^die in. den gerade zubefeUendenReaktor.der,eisteii r Stnfrw». - 

zoiuckgeleitet wild. Als Entleerungprodukt fcUen ca. 2 kg mit Enzym angereicherte 
Bmulsion an. Diese wird in den zu befellenden Reaktor der zweiten Stufe geleitet. 



3.1 Betriebsphsse 

1 ate Eettspal ^fT (gut ^gfickeewotm enem Enzynfl .'. - . - - ••••«•••• -• — -• 

Ja einen gerade zu befiillenden Reaktor der ersten Stufe werden 30,0 kg des obigen Ols 
zusammen mit dei 12 Gew.%igen Glyceim-m-Wassei^ufferWsung aus der zweiten 
Separatorstufe (Her noch aus der Startphase) voigelegt. Diese Mischung wird unter Rtihren 
mit einerKieisehnimpe umgewalzt und auf 35-WC temperiert. Dauach werden die 2 kg 
Entleerungprodukt aus der ersten Separatorstufe des "Startversuchs", die mit Enzym ange- 
reicherte Emulsion und 3g fiische Lipase des obigen Typs nachdosiert. 



Nach 60 min. betrSgt die SSurezahl 134 (FIG A), entsprechend einem Spaltgrad von ca. 
68%. Nun wird die Mischung wie in der Startphase getannt, wobei auf der Seite der 
scfcweren Phase nun eine ca. 36 Gew.%ige Glywrin-in-Wasser-Lasung abflieJJt und aus 
dem ProzeB entnommen wird. 



c_«x i xeoi /ncvonni nc»nji 
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Der zu befullende Reaktor der zweiten Stufe edialt die 5ls3urebaltige organische Phase der 
erstea Stufe und hat nach der Durcbmischung des Reaktorinbalts eine Saurezahl von 142. 
Femex werden in den Reaktor 7,0 kg der wis oben beschriebenen PufferlSsung gegeben 
sowie die 2 1% Entleerungprodukt aus der zweiten Separatorstufe des "Startversuchs", 
namlich die mit Enzym angereicherte Emulsion, und 5g fiische Lipase des obigen Typs 
zur Nachscharfung. 

« 

Nach 60 min. betragt die saurezahl 184 (FIG.5), enlsprechend einem SpaJtgrad von 93%, 

Die Ausschleusung der Reaktionspro dukte erfblgt wie in der Stattphase, wobei die . . 

ablaufende Ware Ols&ire-angereicherte organische Phase eine Saurezahl von 185 aufwsist, .. 

Als schwere Phase wird mit der Zentrifuge eine 12 Gew.%ige Gl>^erin-Wassi?DG?iifierl6- 

sung abgetrennt. Als Entleerungprodukt fallen ca. 2 kg mit Enzym angereicherte Emulsion 

an 

S.) KiJizwee^Pestillation/Enbyachsung: 

■ 

Die so in der zweiten Stufe gewonnene Roh-Fefcaure (SSurezahl 1 S4) wird in einem als 
Zwischenbehalter dienenden 200 1-FaB gesammelttmdeinerKuizwegdestil^ ~ „ .. . 

Vakuum-Kurzwegdesfille vom Typ KD 1 0 der Finna UIC„ AIzenau-HGrstein, mit vorge- 
- - ■ schalteter Entgasungsstufe 2ot . ,\. , - ,,, 

Beispielsweise wird dann bei einem Gesamtdruck von 0,014 mbar und 191 °C destilliert, 
wobei ca. 8 Gew.% der eingesetzten FettsSure kontinuierlich als Rucfestandsprodukt aufder 
Seite der hierbei nicht siedenden Bestandteile ablaufen. Die andeien 92 Gew.% des Roh- 
produktes destillieren als OlsSure mit einer Saurezahl von 199-200 und nur geringsten 
Mengen an Begleitstoffen in Form von FettsSuren mit medrigerem Daropftfiuck. Dies 
entspricht im Rahmen der MeBgenauigkeit der theoretisch berechneten Saurezahl. (Der 
Wert ist aufgrund des geringen Anteils an leichter flachtigen kfazeren Fettsauren etwas 
hSher als die fheoretische Saurezahl). 

Das RQckstandsprodukt wixd einer Entwachsung unterzogen, wobei die enthaltsnen 
hoheren FettsSuren ( C22 und grQBere Kettenlangen ), Wachse und andere holier siedenden 
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Begleitstofib desOlsals Feststoffe aus kristallisieien imd mittels Ffltratioii abgetreimt 
werden. 

gj Wiedereinsatz des RQckBls 

Der Wiedereinsatz des RilckSls oder Sumpfes -wurde zur Demonstration des Verfahrens- 
vorteils als Aliquot im LabormaBstab durchgefuhit Dies war auch gereehtfertigt, da aus 
den Vorversuchen bekannt war, daB fan Labor sehr gut vergleichbare Bedingungen zur 
enzymatisch fealalysierten Umsetzuug des Ols nut Wasser einstellbar sind. 

In einen 500ml Rundkolben weiden 9 1.5g des filtrierten Rtickstandsproduktes zusammen 
mit 91.5g rohem, unraffiniertem BB^i-Oleic Sonnenbhanenpl 90 plus der Dr. Friscbe 

i 

GmbH, und 4€.0g der gepufierten 12 Gew.%igen Glycerin-in-Wasser Losung aus der 
zweiisn Separator-Stufe augesetzt und mit einem Magnetrubrer bei 1000 U/nundutch- 
mischt. Die Saurezahl der Mschung betragt 64. Dabei wird die Reaktionsmischung auf 
dem Wasserbad auf ca. 40°C temperieit Nachdem die Reakrionsmischung auf 40°C 
•erwarmt ist, wird die m obigem Versuch adequate Menge-.yon=0 i 19.g.an-Iapase..obigen 
Typs rugegeben und die Reafction anhand der SSurezahl verfblgt (siehe FIG.6). Der 
' Saurezablyerlauf zeigt, daB die Rflcknuuning dea Ruckols den ProzeB binsichtlicb. der 

» 

Wirtschafflichkeit verbessert 



lm Ausfiamrngsbeispiel wurde fan Spahreaktormit einer^emperaturvon.35.biB-.40 - 0 G 

gearbeitet Das erfindungsgemaBe Verfcbren ISfit sich jedoob grundsStzlich 2wischen etwa 
20 °C und 90"C durchfuhren. Die unteie Grenze wild dabei durch die FlieBfahigkeit der zu 
durcbmischenden Flussigkefc bestunrat, wabiend die obere Grenze durcb die mermische 
Stabilitat des Enzyms und durch die niedrigste Siedetemperatur fan FlQssigkeitsgemisch. 
begrenzt wird. 

Die Anzahl dei Spalt-Stufea kann erhoht werden, wobei z3. schon bei drei Stufen die 
Glycerinkonzentratioii spurbar erhtibt werden kami. 

Wie bereits erwahnt, kann man nach dem zwerten und dritten LOsungsaspekt der 
vorliegenden Tfr*™rfnn E bereits nach kutzer Zeit auf beachflich hohe Spaltgrade kommen, 
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die t wie die Startphase des tecdbnilcumsversuchs zeigt, auch tiber 95% erreichen. BBerbei ist 
allerdings der Verfehiensweg nach Anspxnch 1 und 2 erschwert. 

♦ 

♦ 

Der im einzigen oder letzten Spaltreaktor erzdelte Spaltgrad kann in weiten Grenzen 
vaiiiert werdeiL Empfehlensweit sind Werte xiicht unter 80% und bevoizugt Weite uber 
90% y urn die Verfahrenskapazitaten voll ausschopfen zu kennen. 

Bei Spezialanwendungen beispielsweise mit sperifischen Eozymen kann wian auch unter 
einem Spaltgrad van 60% arbeiten. • • * . - 

Die erfmdungsgemaBe Enzymspaltung wnrde auch erfblgreich auf Fettsauremethylester 
angewaudt GiundsStzKch lassen sich enzymatisch spaltbare Ester mit Voiteil nach dem 
zweiten und dritten Aspekt der Erfindung spalten, wobei die Anwendungsmoglichkeit des 
Veifehrens nach dem ersten Losungsaspekt von den entstehenden Alkohol- und Fettsaure- 
komponenten abhangt. 



_ r 
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AnspiOche 

1 . Verfahren zur enzymatischen Spaltung von Olen und Fetten zum Gewinnen von 
Fettsauren und Glycerin unter Einsatz von als Biokatalysatoren wirkenden Lipasen auf ein 
Gemiscb, das ein 01 oder Fett und Wasser enfhalt, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Spaltreaktion nur bis zu einem Spattgrad durchgefilhrt wird, bei dem fiir das einge- 
setzte Gemisch die Verlsngsamung der Spaltreaktion unter einem vorgegebenen Wert liegt, 
daB die zu gewionenden Fettsauren vom nur teilweise. gespaltenen Reaktionsgemisch abge- 
trennt warden, indem zunachst die sich beim SpaJtprozeB bildende wassrige, glycerinhalti- 
ge Phase von der teflgespahenen organischen Phase mil den abgespaltenen Fettsauren 
getrennt wird und anschlieflend die Fettsauren von der teilgespaltenen organischen Phase 
abgetrennt werden, und daB der von den freien Fettsauren befieite verbleibende Rest der 
organischen Phase in den SpaltprozeB zuriickgefUhrt wild. 

4 

- ■■ • - * -2; VerfMiren nach Ansprucb 1> * ... V-c. -..Mis-sai: , r^.M- " st : . 

dadurch gekennzeichnet, 

daB die Spaltreaktion nur bis zu emem Spaltgrad zwischen 60 und 95 % durchgefuhrt wird 
und daB zur Abtrennung der Fettsauren eine Vacuumdestillatioi^ vorzugsweise eine •-- 
Kuizweg-DestiUation oder Fallfilm-DestiUation, durchgefiihit -wird. 

- 

3. Verfahren zur enzymatischen Spaltung von Olen und Fetten zum Gewinnen von 
Fettsauren und Glycerol unter Einsatz von als Biokatalysatoren wixkenden lipasen auf ein 
Gemisch aus Ol oder Fett und Wasser, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB das bei der Spaltung gebildete Reaktionsgemisch zur Treummg der sich beim Spalt- 
prozeB bildenden wassrigen^ glycerinhaltigen Phase von der organischen Phase, die 
abgespaltene j6reie Fettsauren enthalt, in einen selbstaustragendeu Separator gegeben wird, 
der so eingesteDt wird, daB die sich zwischen der wassrigen und organischen Phase 
bildende, mat Lipase angereicherte Zwischenschicht sich im Telleipaket des Separators 
ansammelt, daB der Separator zu vorgegebenen Zeitpunkten entleert wird und daB der 
dabei ausgettagene Trommeliohalt des Separators emeut der Fettspaltung zugefiShrt wird. 
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4. Verfeltren zur enzymatischen Spaltung von Olen und Fetten zum Gewinnen von 
Fettsauien und Glycerin unter Einsate vcm als Biokatalysatoren wirkenden Lipase auf ein 
Gemiscih, das ein Ol oder Fett und Wasser en&alt, 
dadurch gekerjuoceeichnet, 

daB die Fettspaltung diskontinuierlich in Spaltreaktoren durchgefuhit wixd, die im Schlaur 
fenbetrieb mit durch Pumpen mngewalztem Reaktorinhalt betrieben werden, wobei 
mehrere Reaktoren parallel fur eine einzige oder eine mehrerer Fettspaltangstufen 
vorgesehen sind, emer der Reaktoren bei nicht aktivierter Umwalzsclilaufc mit Ol bzw. 
Fett befullt wird, w3hienddessen ein weiterer Reaktor mit aktiver Umwalzschlaufe im 
Spaltbetrieb gefahisn wird und ein nochweiteier Reaktor ebenfells bei nicht aktivierter 
Umwalzschlaufe fiber einen Separator entleert wird, der die sich beim SpaltprozeB bildende 
wassrige, glycerinhaltige Phase von der organischen Phase, die abgespaltene freie Fettsau- 
ren enUiSlt, trennt, bevor die Fettsaxiren von der organischen Phase getrennt werden. 



*- 'mm * mm 



5. Verfahrennach einem der Anspiuche 1, 2 oder 4, 

daduxch gekennzeichnet, 

daB das bei der Spaltung gebildete Reaktionsgemisch zur Trennung der sich beim Spalt- 
prozeB bildenden wassrigen, glycerinhaltigen Phase von der organischen Phase, die 
abgespaltene freie Fettsauren enthalt, in einen selbstaustragenden Sepaiator-gegeben wird, - 
der so eingestellt wird, daB die sich zwischen der wSssrigen und organischen Phase 
bildende, mit lipase angereicherte Zwischenschicht sich im Telleipaket des Separators » - 
ansammehy daB der Separator zu vorgegebenen Zeitpunktea entleert wird und daB der 
dabei ausgetragene Sepaxatoiinhalt emeut der Fettspaltung zugefiihit wird. 



6. Verfahren nach einem der Ansprftche 1 ? 2, 3 oder 5, 

daB die Fettspaltung diskontinuierlich in Spaltreaktoren durchgefuhit wird, die im 
Schlaufenbefxieb mit durch Pumpen umgewalztem Reaktorinhalt betrieben werden, wobei 
mehrere Reaktoren parallel fur eine einzige oder eine mehrerer Fettspaltungstufen 
vorgesehen sind, einer der Reaktoren bei nicht aktivierter Umwalzschlanfe mit Ol bzw. 
Fett befullt wird, wahrenddessen ein weiterer Reaktor mit aktiver Umwalzschlaufe im 
SpaKbetrieb getahren wird und ein noch weiterer Reaktor ebenfells bei nicht aktivierter 
Umwalzschlaufe fiber einen Separator entleert wird, der die sich beim SpaltprozeB bildende 
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wassrige, glyceriiftaltige Phase von der organischen Phase, die abgespaltene fteie 
Fetis&uren entibalt, trennt, bevor die Fettsauren von der organischen Phase getrennt werden. 

7. Verfehren nach einem der voihergehenden Anspriiche, 

> 

dadurch geksnnzeichnet, 

daB als Lipasen nnspezifische Lipase, spezifische Lipasen oder MIschnngen von 
unspezifischen raid spezifischen Lipasen eingesetzt werden. 

8. Verfehren nach einem der voihergehenden Anspriiche; 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der bei der Abtrennung der Fettsauren von der gewormenen organischen Phase 

veibleibende 01- bzw. Fettrfickstand von Wachsen befreit wild und anschlieBend dem. 
SpaltprozeB wieder zugefnhrt wird. 

9. Verfehren nach einem der voihergehenden Anspriiche, 

dadmch gekennzaichnefc, - - - ... v^:,^, *.. r^T^s^:^ 

daB die Fettspaltung in zwei Stufen eifblgt, in denen jeweils em Teil des gowunschten 
Spaltgrades eacbracht wird, wobei die in der zweiten Stufe gewcnnene wSssrige Glycerin- 

-phase der ersten Stufe als Wasserphase zugefubrt wixdAind der zweiten Stufe.als Wasserr. — - 

phase Frischwasser und femer die in der ersten Stufe gewonnene organische Phase zuge- 
{uhrt werden, *• • * * .n.*..-— — 

10. Verfahren nach Anspmch 9 in Verbindung mii Anspmch 1, 
daduxch gekenozeichnet, 

daB der verbleibende Rest der organischen Phase der ersten Stufe der Fettspaltung zuge- 
fiihrt ward. 

1 1 . Verfehren nach Anspmch 1 und nach einem der auf Anspmch 1 riicfcbezogenen 
Anspriiche, 

dadurch gekeunzeichnet, 

der Rest der organischen Phase, voxzugsweise nach Durchlaufen einer Entwachsungs- 
station, mit frischem zu spaltendera Gemisch, welches 01 bzw, Fett, Wasser und Lipase 
enthalt, vermischl -wird. 
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12. Veifebren nach Anspruch 3 uad einem der auf Anspruch 3 nickbezogenen Anaprilche., 



daduroh gekennzeichnet, 

daB die aus dem selbstaustragenden Separator abfUefien.de orgaidsche Phase einem weite- 
ren selbstaustxagenden Separator in Form einer PoUerzenlrifiige zugefiihit wird, die 
ebenfells intennittierend entleert wird, nm die aich als Sediment an der Zentrifugenwand 
abscheidenden Enzymrestmengen fur dew Spaltprozefl wieder zu gewfrinen. 

13. Verfehren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, angewendet auf die Spaltung 
der Mono-, Di- md Triglyceride von Soap-Stocks. - 



c, 
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Zusammenfassnng 



Verfahrai zur enzymatischen Spaltung von Olen und Fetten 




enthait, wobei die Spaltreaktiorn nuxbiszu einem Spaltgrad durchgefiihrt wild, bei dem Fur 
das eingesetzte Gemisch die Verlangsamung der Spaltreaktion nnter einem vorgegebenen 
Wert liegt, die zu gewinnenden FettsSuren vom nur teilweise gespaltenen Reaklionsge- 
misch abgetiennt werden, indem zunachst die sigh beiiri SpaHprozefl bilden.de -wassrige, 
glycerinhaltige Phase von dei teilgespaltenen oiganischen Phase mit den abgespaftensn 
Fettsauren in einem selbstaustragenden Teller-Separator getrennt -wird und anschlieflead 
die Fettsauren von der teilgespaltenen oiganischen Phase abgetrennt werden, und der von 
den fteien Fettsguren befieite verbleibende Rest der oiganischen Phase in den SpaltprozeB 
zuxuckgefiihrt wird, wobei die Fettspaltung diskontinuierlich in Spaltreaktoren durchge- 

- fiihit wiTd, die im-Schlaufenbetrieb mhnmgewElztem xmd.: : ... ... 

xnehrere Reaktoren parallel fur eine einzige oder eine raehrerer Fettspaltungstufen vorge- " * - 
sehen sind. 
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